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"Menetelma selluloosakarbamaatin valmistamiseksi 1 



Taten todistetaan, etta oheiset asiakirjat ovat tarkkoja jalj enndksia 
■ Patentti- ja rekisterihallitukselle alkuaan annetuista selityksesta, 
patenttivaatimuksista, tiivistelmasta ja piirustuksista . 

U r"\ r \\ f.y 

. . This v: is' to certify that the annexed documents are true copies of the 
description, -claims, abstract and drawings originally filed with the 
•• Finnish Patent/,Of f ice . 



> 1 



ft * ) 



< ; . v , '! ! v MarkettaTehikoskI 



./ ...V ' V J A 



1 1 # /* 



;/ 

w 

i: 



Apulaistarkastaja 



<V ; j PRIORITY DOCUMENT 

" ! SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 

;/r / \ COMPLIANCE WITH 



RULE 17.1(a) OR (b) 



Maksu 0 '^0-€' 
Fee r - -50- EUR 



Maksu perustuu kauppa- ja teollisuusministerion antamaan asetukseen 1027/2001 Patentti- 
ja rekisterihallltuksen maksulllslsta suoritteista muutoksineen . 

The fee is based on the Decree with amendments of the Ministry of Trade and Industry 
No. 1021/2001 concerning the chargeable services of the National Board of Patents and 
Registration of Finland. 

Osoite: Arkadiankatu 6 A Puhelin: 09 6939 500 Telefax: 09 6939 5328 

P.O.Box 1160 Telephone: + 358 9 6939 500 Telefax: + 358 9 6939 5328 

FIN-00101 Helsinki, FINLAND 



BEST AVAH ARi c rr\v\f 



L / 
1 

MENETELMA selluloosakarbamaatin valmistamiseksi 



Tekniikan ala 

KeksintO kohdistuu menetelmaan karbamaattiselluloosan valmistami- 
5 seksi, jossa menetelmassa selluloosan annetaan reagoida vetyperok- 
sidin ja urean kanssa. 

Karbamaattiselluloosaa voidaan edelleen kayttaa alkaaliliuoksena, 
kuten viskoosiselluloosaa, esimerkiksi kuitujen ja kalvojen valmistuk- 
seen ja paperituotteitten lujittamiseen, saostamalla massa selluloosa- 
10 karbamaatiksi ja tarvittaessa regeneroimalla saatu massa takaisin sei- 
luloosaksi. 

Tekniikan tausta 

Kuitujen ja kalvojen valmistaminen selluloosasta viskooslprossessilla 
on ollut tunnettua jo yll sata vuotta. Edelleen tana paivanakin lanes 

15 kaikkl selluloosapohjaiset kuldut valmistetaan viskoosfmenetelmalla. 
Se on tunnettu menetelma, jolla erilaisia lopputuotteen ominaisuuksia 
saavutetaan muuttamalla materiaali- ja prosessiparametreja. VIs- 
koosimenetelmaan liittyy kuitenkln merkittavia epakohtia: kehruuliuok- 
sen valmistamiseen kuuluu tyolaM vaiheita, liuottarniseen kaytettava 

20 rikkihiill on myrkyllista, herkasti syttyvaa ja palavaa ja sen talteenotto 
on hankalaa. Osa rikkihiilesta hajoaa llsaksl rikkivedyksf, joka on 
samoln myrkylllnen ja rajahtava. Lisaksi viskoosiliuos on epastabiili 
tuote, jota ei vol varastoida valituotteena vaan kaikkl valmistuksen val- 
heet taytyy tehda vllveetta alusta loppuun usein pitamalla massan lam- 

25 potila matalana. 

Tunnetaan useita yrityksla korvata viskoosimenetelma ymparistoysta- 
vSllisemmalla menetelmalla. Lupaavln on ollut selluloosan muuntami- 
nen selluloosakarbamaatiksi urean avulla (kts. esim. D. Klemm et al, 
Comprehensive Cellulose Chemistry, Wile-VCH 1998). TamS mene- 
30 telma on kuitenkln ilmeisista eduistaan ja useista tunnetuista yrityk- 
sista huolimatta jaanyt laboratoriomittakaava-asteelle. Syina ovat olleet 
ongelmat tuotteen homogeenisuudessa, kaytettyjen orgaanisten vali- 
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aineiden (esim hiilrvety) tai/ja liuottimien (tavallisesti ammoniakki) tal- 
teenotossa ja jaamissa, lopputuotteitten (lahinna kuitujen) enintaan 
tyydyttavissa ominaisuuksissa ja kehitettyjen menetelmien kaytto- 
kustannuksissa. 

5 Tunnetut yritykset menetelmaksi karbamaattisellun valmlstamiseksi 
ovat peaistuneet selluarkkien kostuttamiseen alkaaliliuoksessa (merse- 
rointiin) johon on lisatty joissakin tapauksissa ammoniakkia ja/tai muita 
liuottimia tai kiihdyttimia. Merseroinnin jalkeen puristamalla osin kui- 
vattu massa kasitellaan urealiuoksessa, johon on saatettu lisata alka- 

10 lointiainetta, tavallisesti my6s ammoniakkia ja mahdollisia liuottimia tai 
suoloja. Lopuksi urean ja sellun valinen reaktio tehdaan uunissa noin 
130 C lampotilassa. Menetelmat ovat vaatineet parasta viskoosisellua, 
jonka DP-tasoa on laskettu esimerkiksi pitkSaikaisella kypsytyksella 
merserointiliuoksessa tai etukateen tehdyila sateilytyksella. Esimerk- 

15 keja edejla kuvatuista prosesseista on esitetty patenteissa Fl 61033, 
EP 0 402 606 ja WO 00/08060. 

Eras ensimmaisia yrityksia selluloosakartDamaatin valmistamiseksi on 
esitetty US-patentissa 2134825. Siina kaytetaan urean ja natrium- 
hydroksidin (NaOH) vesiliuosta, johon sellu ensin imeytetaan. Imeytyk- 

20 sen, seisotuksen ja puristuksen jalkeen massa kuivattiin ja lammitettiln 
uunissa selluloosan ja urean valisen reaktion saavuttamiseksi. Paten- 
tissa esitellaan joukko kemikaaleja, joilla pyritaan parantamaan imey- 
tysta ja pienentamaan liuoksen geeliytymistaipumusta. Tassa 
patentissa esitetaan myos vetyperoksidin kaytto tavbitteena liuoksen 

25 viskositeetin alentaminen. Patentin pohjalta tehdyt massat ovat olieet 
kuitenkin ainoastaan osin liukoisia niin, etta liuokseen jaa runsaasti 
reagoimatonta kuitua, joka tukkii kehrayssuuttimen. Syyna tahan lienee 
substituution epatasaisuus. Suomalaisessa patenttihakemuksessa 
20020163, joka on taman hakemuksen tekemispaivana salainen, on 

30 esitetty mekanokemiallinen menetelma, jolla tuotteen laatuun ja 
homogeenisuuteen liittyvat ongelmat voidaan ratkaista ilman apu- ja 
lisaaineita kayttamalla pelkastaan natiumhydroksidin ja urean 
vesiliuoksia. Tassa. menetelmassa kemikaalien annostelu tehdaan 
hienojauhettuun selluun sumumaisesti leijupeti-tyyppisessa 

35 sekoittimessa ja massan homogenisointr ja kemikaalien tunkeutuminen 
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kultuihin tehdaan mekaanisella muokkauslaitteella kuten 
seulalevypuristimella. 

Kaikissa tunnetuissa selluloosakarbamaatin valmistustekniikoissa 
kaytetaan alkaaliliuosta (natriumhydroksidin vesiiiuosta) sellun akti- 

5 vointiin (turvottamfseen) kuten perinteisessa sellun merseroinnissa. 
Tasta poikkeuksena on US-patentissa 2134825 kokeiltu vetyperoksidin 
kayttda yhdessa ja ilman natriumhydroksidia sellun aktivointiin 
tarkoituksena liuoksen viskoslteetln laskeminen. My6s mainitussa 
patenttihakemuksessa 20020163 sellun aktivointi perustuu plenen 

10 NaOH-maaran kayttodn, joskin tassa valkutusaika jaakin hyvin lyhyeksl 
(< 10 mln). Hakemuksen 20020163 kuvaamassa uudessa 
mekanokemiallisessa menetelmassakin tama menettely on useissa 
tapauksissa riittava ja tyydyttava. On kuitenkin mahdollista, etta 
mekanokemiallisella menetelmalla halutaan yhdistaa selluun 

15 funktionaalisia lisaainelta ja/tai kemikaaleja jotka eivat kesta alkaaleja 
olosuhteita. 

Selluloosakarbamaatti on alkaaliliuokolnen substituutioasteessa 0,2- 
0,3. Selluloosakarbamaatin muodostus alkaa kun selluloosa- ja 
ureaseosta lammitetaan yli jalkimmaisen sulamispisteen (133 C), 
20 Kuumennettaessa ureaa hajoaa isosyaanihapoksi ja ammonlaklksi 
seuraavan reaktiokaavan rnukaan: 

NH2 — CO — NH2 -> HN=C=0 + NH3 

Isoasyaanihappo on hyvin reaktiivlnen ja se muodostaa selluloosan 
hydroksiryhmien kanssa karbamaatteja seuraavasti: 

25 Cell — OH + H — N=C=0 — » Cell — O — C — NH2 

Sivureaktiona voi esiintya urean ja isosyaanihapon reaktio biureetlksi 
tal syanuurihapon ja muiden Isosyaanihapon polymerointituotteiksi. 

Keksinnon yleinen kuvaus 

Nyt on keksitly patenttlvaatimuksen 1 mukainen menetelma karba- 
30 maattiselluloosan valmistamiseksi. Muissa vaatimuksissa esitetaan 
keksinnon eraita edullisia suoritusmuotoja. 
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Olemme yllattaen huomanneet, etta natriumhydroksidi voidaan korvata 
kokonaan tai osittain vetyperoksidilla (H202) sellun esikasittelyssa 
ennen nestemaisen urean lisaamista. Tiedamme myds, etta pelkalla 
urealiuoksella ei karbamaattisellun valmistus onnistu. Yllattavaa on 
5 erityisesti ollut se, etta kaytettaessa H202:ta on optimaalinen urean 
maara pienempi kuin vastaavassa NaOH-pohjaisessa prosessissa 
Edelleen vetyperoksidin rnaara suhteessa selluun on pienempi kuin 
vastaava NaOH:n maara. Edellisista seuraa, etta hyotysuhde on kor- 
keampi, kemikaalien kulutus pienempi ja pesussa kierratettava materi- 

10 aalimaara pienempi. Nama yhdessa kompensoivat H202:n korkeam- 
man hinnan, niin etta valmistusprosessin kokonaiskustannukset jaavat 
alemmaksi kuin vastaavassa NaOH-pohjaisessa prosessissa 
Menetelmalla valmistetun karbamaattiselluloosan NMR- Ja IR-ana!yysit 
osoittavat, etta kyseessa on sama selluioosakarbamaatti kuten NaOH- 

15 kasitellyn sellun tapauksessa. Vetyperoksidi toimii, kuten tunnetuissa 
selluloosan kasittelytekniikoissa (lahinna valkaisussa), alentamalla 
massan DP-tasoa. DP-taso hallitaan nyt kahta kautta: toisaaita H202:n 
maaralla.ja toisaalla mekaanisen muokkauksen maaralla. 

Meneteimassa kemikaalien tuhkeutuminen kuituun, massan 
homogenisointi, sellun krteisyyden alentaminen, tuotteen DP-saatd ja 
osin myos reaktio tehdaan mekaaniselia muokkauksella. Muokkauksen 
jalkeen reaktio viedaan loppuun uunissa. 

KeksinnOn mukaisessa meneteimassa, jossa alkalointiaine on korvattu 
kokonaan vetyperoksidilla. edistetaan kemikaalien tunkeutumista kui- 
tuihin mupkkauslaitteessa. Muokkauksen alaisena kuitukimput hajote- 
taan, kuidun huokoset avautuvat Ja neste tunkeutuu kuidun slsaan 
Vetyperoksidi toimii kuidun aktivoijana, saataa DP-tasoa ja auttaa 
urean tunkeutumista kuituun. Mekaaninen muokkaus toimii myos 
massa-kemikaaliseoksen homogenisoijana. Muokkauslarte vol olla 
seulapuristin, telasekoitin tai ekstruuderi. Reaktio suoritetaan seokses- 
sa jossa on nestetta. Sen maara seoksesta on esimerkiksi alle 40 % 
kuten alle 30 %, parhaiten alle 25 % ja kaikkein parhaiten alle 22 % 
Nesteesta esimerkiksi yli 50 %, kuten yli 70 %, ja kaikkein parhaiten yli 
97 % on vetta. Selluloosana voidaan kayttaa esimerkiksi puuselluloo- 



VAST.OnO 08-01-03 17:50 



MISTS- 03 288B262 



KENELLEPATREK Asiakaspalvel SIVU 005 




5 

saa, liukosellua tai lintteria. Parhaiten selluloosa on hienojauhettua 
selluloosaa (partikkelikoko esim. alle 0,7 mm). 

Muokkauslaite on mekaaninen muokkauslaite, jossa seosta puriste- 
taan, hierretaan ja venytetaan useita kertoja. Erityisesti muokkauslaite 
vol olla seulapuristin, jatkuvatoiminen telasekoitin tai ekstruuderi. 
Muokkauksen aikana muodostuvan ja/tai systeemiin tuotavan ulko- 
puolisen lampoenergian ansiosta myos varsinainen reaktlo voidaan 
suorittaa ainakin osittain muokkauslaitteessa. Muokkaustavalle on tyy- 
pillista, etta selluloosakuidut yhdessa seoksen muitten alnesosfen 
kanssa joutuvat useita kertoja samaan muokkaustapahtumaan, kun 
tarkastellaan yksittaisen kuidun kulkua. 

Vetyperoksidi voidaan lisata ennen-ureaa, osittain tai kokonaan 
samanaikaisesti urean kanssa. Se voidaan lisata vesiliouksena. Neste- 
maisten aineiden annostelut selluloosaan voidaan tends 
sumumaJsessa muodossa sekoituslaitteessa, esimerkiksi 
leijupetisekoittimessa, minka jalkeen suoritetaan mekaaninen 
muokkaus ja osittainen reaktio muokkauslaitteessa. Vetyperoksidin 
maara suhteessa sellun kuivan painoon on tavalisesti vahlntsan 1% 
edullisesti 1-12%. 

Keksinndn eraan piirteen mukaan muokkauslaite on seulapuristin. 
Tama on varmatoiminen. Siina tukkeutuminen ei tapahdu nlin helposti 
kuin ekstruudereilla tai telasekoittimella. 

Seulapuristimessa massa puristetaan kanavien lapi. Puristamiseen 
kaytetaan tavallisesti pyorivia teloja, Puristusteho riippuu kanavien hal- 
kaisijasta ja pituudesta, kanavien lukumaarasta pinta-alaa kohti seka 
kanavamatriisin paalia olevaan massaan kohdistuvasta puristus- 
paineesta. Tailaisia laitteistoja on erilaisia. Kanavamatriisi voi olla py6- 
riva sijoitettuna kiinteaile akselille sijoitetun puristustelan alapublelle. 
Teloja voi olla useampiakin. Puristustelat voivat olla myos sylinterimai- 
sen pyOrivan matriisin sisapuolelia. Matriisia tai teloja voidaan halutta- 
essa lammittaa tai jaahdyltaa. 

Keksinndn eraan piirteen mukaan massa ajetaan seulapuristimen lapi 
useita kertoja, esimerkiksi 2-10, kuten 4-6 kertaa. Tahan voi Hittya 
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seulapuristimen kohdalla seulalevyn vaihto jonkin puristuskerran jal- 
keen tai kahden erilaisen puristimen kayttamista perakkaln. 
Kaytettaessa muita muokkauslaitteita massa voidaan ajaa myds use'rta 
kertoja muokkausta suorittavien elinten valista toistuvan muokkauksen 
5 toteuttamiseksi, 

KeksinnSn eraan piirteen mukaan kokonaisrnuokkausaika on aile 30 
min, kuten alle 20 min, parhaiten alle 15 min, kaikkein parhaiten atle 10 
min. Esisekoitusaika on esimerkiksi alle 30 min, parhaiten alle 1 5 min 
ja kaikkein parhaiten alle 10 min. Kuivaus- ja reaktioaika rlippuu kayte- 
10 tysta lampotilasta siten, etta korkeammassa lampdtilassa aikaa voi- 
daan lyhentaa. 

Keksinndn mukaisessa menetelmassa ei tarvita esimerkiksi ammoni- 
akkia, orgaanisia liuottimia tai muita apuaineita. Valiaineena tarvittava 
vesi saadaan systeemiin lisattavien kemikaalien mukana. 

15 Prosessin laatua voidaan arvioida analysoimalla alkaaliliuotettua kar- 
bamaattiselluliuosta erilaisilla menetelmilla. Tassa kaytetaan tapaus- 
kohtaisesti joltakin tai kaikkia seuraavista . menetelmista, joihin on 
viitattu jaljempana: 

1) Polymerointiaste (DP) antaa ennusteen lopputuotteen (kuten kuitu- 
20 jen ja kalvojen) mekaanisille ja fysikaalisille ominaisuuksille ja toimii 

prosessissa laadun valvonnan mittarina. Mita korkeampi DP-taso on, 
sen laimeampia liuoksia joudutaan kayttamaan tietylle virtausvaatimuk- 
selle. Ihanne olisi korkea sellupitoisuus ja riittavan alhainen viskost- 
teetti. Edullista olisi, jos DP:ta voitaisiin saataa tapauskohtaisesti (opti- 

25 moida tuote- ja ajettavuusomfnaisuudet). Yleensa viskoosikuituja 
valmistettaessa DP halutaan alueelle 200-300. Tassa kaytetaan DP:n 
maarittamiseen standardin SCAN-CM 15:99 mukaista menetelmaa. 
Menetelmassa maaritetaan viskositeettisuhde, jonka pohjalta tehdaan 
empiirispohjainen arvio DP.sta (kts. esim J. Gullichsen, H. Paulapuro, 

30 Papermaking Science and Technology, Fapet 2000). 

2) Tukkeumaluku Kw (suodatusjaama) kuvaa liukenemattoman ainek- 
sen osuutta Huoksessa. Tama on yleisesti liuoksen laadun arviointi- 
peruste ja erityisesti kuitusuuttimen tukkeumataipumuksen mittari. 
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Tama analyysi tehdaan artikkelin H. Sihtola, Paperi ja puu 44 (1962):5, 
s.295-300 mukaan. On huomatlava, etta tulos riippuu jonkin verran 
kaytetysta suodatinkankaasta. Artikkelissa mainittua suodatinta ei ole 
enaa saatavilla, vaan tassa on haettu vastaava. Lukuisten testien jal- 
5 keen on paadytty kayttamaan valmistajan Schleicher & Schnell paperi- 
pohjaista suodatinta tyyppi 520B. Yieensa kuitusovelluksien kannalta 
pidetaan hyvana liuosta, jonka Kw <2000. 

3) Uuoksen typpipitoisuus kuvaa substituutioastelta. Substituutio- 
asteella tarkoitetaan sita, kuinka monta substituenttia keskimaarin on 

10 kiinnittynyt yhteen glukoosiyksikkoon. Tassa kaytetaan VTT BEL.n 
Kjeltek-Iaitetta (toimittaja Tecator) typpipitoisuuden maaritykseen. 

4) Karbamaattiseliusta analysoidaan puhtausaste pesemalla ja mittaa- 
malla jaamien osuus. 

5) Uuoksen viskositeetti mitataan perinteisella kuulametelmalla (kts. 
15 mainittu SIhtolan artikkeli) ja/tai Brookfield-viskometrilla. Viskositeetin 

saato on olennainen tyostSn (suutinvirtaukset ja yieensa massansiirto) 
kannalta kuten jo main'rttiin DP-analyysin kohdalla. 

6) Lluoksen kuitujaamaa arvioidaan myos mikroskooppisesti kaytta- 
maila subjektiivista astelkkoa 1-5 siten, etta aaripaat ovat 1: kirkas, 

20 taysin kuiduton iiuos ja 5: samea, erittain paijon kokonaisia kuHuja, 
kuitukimppuja ja/tai geelimaista rakenetta sisaltava Iiuos. 

Piirustusten kuvaus 

KeksinnSn eraita suorltusmuotoja selostetaan seuraavassa yksityis- 
kohtaisesti viittaamalla tarvrttaessa oheiseen piirustukseen, jossa 
25 esitetaan kolmena poikkileikkauksena erasta seulapuristinta, jossa 
keksinnon mukainen reaktio voidaan suorittaa. 

Keksinnon eraiden suoritusmuotojen yksityiskohtainen kuvaus 

Kuvion 1 mukaisessa seuiapuristimessa 1 on kiinteaan astiaan 2 sijoi- 
tettu kayttoakseli 3, jolle on kiinnitetty vaakasuora tela-akseil ja sen 
30 paihin on laakeroitu telat 4. Astian pohjana on seulalevymatriisi 5 jota 
vasten telat kierivat, kun kayttoakselia pyoritetaan. Seulalevymatriisi on 
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vaihdettavissa. Astian sivuseinat ja matriisi muodostavat vaipan, jonka 
lapi voidaan johtaa lammonsiirtoainetta. Myds telat voidaan varustaa 
lammonsiirtolaittein. Pyorivat telat puristavat astiaan syotetyn massan 
seulalevymatriisin reiklen lapi, jolloin massa tiivistyy pelleteiksi. Puris- 
tusteho riippuu kanavien halkaisijasta Ja pituudesta, kanavlen luku- 
maarasta pinta-alaa kohti seka telojen matriisin paalla olevaan mas- 
saan kohdistamasta puristuspaineesta. 

Seuraavissa esimerkeissa kaytetaan erilaisia resepteja ja muokkaus- 
menetelmana seulapuristinta. Yhteista kaikille on kemikaaliannostelun 
tekeminen eratyyppisesti leijupetisekolttimessa. Seulalevypuristinta 
kaytetaan massan homogenisointiin ja osin reaktioon ajamalla massa 
useita kertoja puristimen lapi. Esimerkeissa verrataan NaOH- ja 
H202-pohjaista reseptia keskenaan. * 

Tassa hakemuksessa prosentttmaarat ovat painoprosenttelna, eilei 
15 muuta ole ilmaistu. 

Esimerkeissa 1-8 on sama liukosellutyyppi. Kaytetaan erilaisia NaOH- 
ja H202-maaria ja ureapitoisuuksia. Mekaaninen muokkaus 
suoritetaan seulalevypuristimella, jossa 10 lapiajokertaa. 

Kemikaalien annostelu tehdaan eratyyppisessa leijupetisekoittimessa 
20 niin, etta massa annostelun aikana liikkuu koko ajan ja kemikaalit lisa- 
taan sumumaisestr mahdollisimman suuren homogeenisuuden saa- 
vuttamiseksi. Molemmat kemikaalit annostellaan perakkain, ensin 
H202 tai NaOH ja sitten urea, erl vakevyyden vesiliuoksina niin, etta 
kokonaiskbsteus on taulukossa ilmoitettu. Selluloosa on hlenojauhettu 
25 seulakokoon 0.3 mm. 

Seulalevymuokkaus tehdaan jatkuvatoimisella seulalevylaitteella, jossa 
syotto tehdaan ruuvisyottimella, Syfittomaara valitaan niin, etta materi- 
aalia ei ala kerty§ pyorien eteen, paalle tai sivuille vaan kaikki syStetty 
30 materiaali puristuu matriisin rei'sta lapi. Matriisin ulosvirtauspuolella 
materiaali leikataan leikkurilla granuiaateiksi ja tarvittaessa syfitetaan 
takaisin puristimeen. 
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Seulalevy puristuksen prosessi- la ajoparametrit: 



■ «_. ■ 1- i "JVK«i 

Reikien halkaisiia ja pituus D/H mm 


3/40 


Reikien Ikm 


120 


Reikaiaon sisa-Ailkohalkaisija d/D mm 


160/190 


Puristinrullien Ikm ia halkaisija D1 mm 


2/150 


Rullan oyorimisnopeus rpm 


10-20 


Lapiajokertojen Ikm 


10 



Seuraavassa taulukossa on esltetty eri koeajojen reseptft. Sellutyyppi 
on kaikissa sama (havupuuliukosellu, DP 1900, hienojaettuna kokoon 
0.3 mm). Taulukossa on esltetty kemikaalien annostelumaarat 
(suhteessa pelkan sellun kuivapainoon) ja laskettu 
kokonaisveslpitoisuus seoksen koko massasta: 

Taulukko 1. Esimerkklkoejojen annostelusuhteet. Esimerklt 1-4 NaOH- 
reseptilla Ja 5-8 H202-reseptilla. 



Koe nro 


H202 


NaOH 


Urea % 


Vesi % 




% 


% 


sellusta 


koko mas- 




sellusta 


sellusta 




sasta 


0506 




7 


72 


24 


1806B 




7 


72 


24 


2606 




7 


72 


24 


2706B 




9,2 


91 


26.1 


2708 


10.8 




72.0 


25,8 


0209 


7,0 




42.0 


21.3 


1309 


. 3.8 




30.8 


24,0 


0710 


3,0 




30,0 


20.4 



Muokkauksen jalkeen reaktio viedaan loppuun uunissa, jossa T = 135 
oC ja pitbaika t = 4 h ja lopuksl massa jauhetaan kiekkojauhimella. 
Nain saatujen karbamaattlsellujen ominaisuudet ovat seuraavat: 



15 
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Taulukko 2. Esimerkkikoeajojen analyysitulokset. 



Koe 
Nro 


Polyme- 
rointiaste 
DP 


Tukkeu 
-maluku 
Kw 


Liuoksen 
vakevyys 
% 


Kuulavis- 
kositeetti 
S 


Typpi 
N% 


Puh- 
taus- 
aste 

% 


Liuoksen 
Laafu 


1 
I 




1900 


5 


12 






1 


2 


700 


6400 










3 


3 


200 


400 


7 


40 




69,7 


1 


4 


160 


553 


2,5 


51 




66,2 


1 


5 I 


130 


627 


8 


199 




69,1 


1 


6 


160 


1489 


7 


58 


2,5 


79,6 


1 


7 


400 




5 


. 140 


1,5 


84,5 


3 


8 


300 


570 


7 


18 




82,6 


1 



Keksintoa ei ole rajoitettu edellisen selostuksen esimerkkeihin, vaan 
slla voidaan muunnefla patenttivaatimusten esittaman keksinnollisen 
5 ajatuksen puitteissa. 
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Patenttivaatimukset 

1. Menetelma karbamaattiselluloosan valmistamiseksi, jossa menetel- 
massa selluloosaan imeytetaan ureaa ja suorltetaan selluloosan ja 

5 urean valinen reaktio seoksessa, jossa on selluloosaa, nestetta ja 
ureaa, tunnettu siita, etta seoksessa kaytetaan myos vetyperoksidia ja 
urean ja vetyperoksidin imeyttamrsta selluloosakuidun ytimeen asti 
edistetaan ja/tai selluloosan ja urean valinen reaktio ainakin oslttain 
suoritetaan saattamalla seoksen komponentit toistuvasti muokkauksen 
1 0 alalseksl muokkauslaitteessa, esimerklksr seulapuristimessa (1 ). 

2. Vaatimuksen 1 rnukainen menetelma, jossa nesteen maara seok- 
sesta on alle 40 %, kuten alle 30 %, parhaiten alle 25 % ja kalkkein 
parhaiten alle 22 %. 

3. Jonkin vaatimuksen 1 - 2 rnukainen menetelma, jossa nesteesta yli 
15 50 %, kuten yli 70 %, kalkkein parhaiten yli 97 % on vetta. 

4. Jonkin vaatimuksen 1-3 rnukainen menetelma, jossa vetyperoksi- 
din ja urean vesiliuokset esisekoitetaan selluloosaan erikseen leijupeti- 
sekoittimessa siten, etta nestemaiset aineet lisataan ruiskuttamalla 
sumumaisesti. 

20 5. Jonkin vaatimuksen 1 - 4 rnukainen menetelma, jossa muokkaus- 
aika on alle 30 mln, kuten alle 20 min, parhaiten alle 15 min, kaikkein 
parhaiten alle 10 min. 

6. Jonkin vaatimusten 1 - 5 rnukainen menetelma, jossa selluloosa on 
puuselluloosaa tai liukoselluloosaa tai lintteria. 

25 7. Jonkin vaatimusten 1 - 6 rnukainen menetelma, jossa selluloosa on 
hienojauhettu raekokoon < 2 mm, parhaiten alle 1 mm ja kaikkein par- 
haiten alle 0.7 mm. 
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TiMstelma 

Keksinto koskee menetelmaa selluloosakarbamaatin 
valmfstamiseksi. Menetelmassa selluloosaan imeytetaan 
vetyperoksrdin ja urean vesiliuosta ja suoritetaan sellu- 
loosan ja uran valinen reaktio seoksessa, jossa on sel- 
luloosaa, nestetta, vetyperoksidia ja ureaa. Vetyperoksi- 
din ja urean imeyttaminen selluloosaan ja selluloosan ja 
urean valinen reaktio ainakin osittain suoritetaan muok- 
kauslaitteessa, jossa seos saatetaan toistuvan 
muokkauksen alaiseksi, kuten seulalevypuristimessa. 
Keksinnon mukaisesti voidaan valmistaa 
selluloosakarbamaattia Hman orgaanisia liuottimia tai 
muita apuaineita vain pienta maaraa vetta valiaineena 
kayttaen. Valmistetusta selluloosakarbamaatista 
saadaan korkealuokkainen aikaaliliuos, jolla voidaan 
korvata viskoosimassa muun muassa 
kuitusovellukslssa. 
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